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Abstract (Basic) : BE 877929 A 

A synthetic-polymer membrane in the form of a flat sheet, or of a 
sheet extruded as a sheath or a hollow filament, contains 10-90 vol. % 
of interlinked pores and has a smooth surface with open pores. The 
ratio of open pores to the surface area is 10-90%. 

The membranes can be used in the textile, general industrial and 
medical fields, esp. as filters, microfilters membrane supports etc. 
They cam also be used as substrates or oxygenation agents. Existing 
membranes have closed-pore surfaces or are prepd. by complex extrusion 
procedures; many of the latter have relatively low permeability. The 
present method gives membranes of good permeability, high selectivity, 
and a smooth, open surface. 
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Paten tanspriiche 



Verfahren zum Herstcllen von porOsen HohlfSden, dadurch 
gekennzeichnet , daB man ein homogenes Gemisch aus 
mindestens zwei Komponenten, wobel die eine Komponente 
ein schmelzbares Polymer und die andere Komponente ein 
gegenUber dero Polymeren inerte FlUssigkeit ist und beide 
Komponenten ein binares System bilden, das im flQssigen 
Aggregatzustand einen Bereich v511iger Mischbarkeit und 
einen Bereich mit MischungslQcke aufweist, bei einer 
Temperatur oberhalb der Entmischungstemperatur in ein 
Bad extrudi^rt, das die inerte FlUssigkeit des extrudier- 
ten Komponenten gemischcs enthait und eine Temperatur unter 
der Entmischungstemperatur besitzt, und die gebildete 
Hohlfadenstruktur verfestigt. 

Verfahren nach Anspruch 1^ dadurch gekennzeichnet, daO 
man die gebildete Hohlfadenstruktur nach der Verfestlgung 
mit einem LOsungsmittel auswascht. 

Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, daB 
man zum Auswaschen Aceton verwendet. 

Verfahren nach Anspruch 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, 
daB man zwischen Austrittsf iSche des Extrusionswerkzeuges 
und der OberflSche des Bades einen Luftspalt einhfilt. 

Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, daB 
der Luftspalt geheizt wird. 
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Verfahren nach den AnsprUchen 1 bis 3, dadurch gekenn- 
zeichnet, dafl man das homogene Gemlsch unmlttelbar in 
das Bad extrudlert. 

Verfahren nach den AnsprUchen 1 bis 6, dadurch gekenn- 
zelchnet, daB die Temperatur des Bades mindestens lOO^C 
unterhalb der Entmischungstemperatur des verwendeten 
binSlren Gemisches liegt. 

Verfahren nach den AnsprUchen 1 bis 7, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man das homogene Gemisch zunSchst in ein 
dem Bad vorgeschaltetes, mit der Badf lUssigkeit gefUlltes 
Spinnrohr extrudiert. 

Verfahren nach den AnsprUchen 1 bis 8^ dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man als Polymer Polypropylen verwendet. 

Verfahren nach den AnsprUchen 1 bis 9, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man als inerte FlUssigkeit NN-Bis- (2-hydroxy- 
athyl)-hexadecylamin verwendet. 

Verfahren nach den AnsprUchen 1 bis 10, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man ein temperaturgestuf tes Bad verwendet. 

Verfahren nach den AnsprUchen 1 bis 11, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB maui ein homogenes Gemisch aus 10 bis 90 
Gewichtsprozent Polymer und 90 bis 10 Gewichtsprozent 
inerter FlUssigkeit verwendet. 

Verfahren nach den AnsprUchen 1 bis 12, dadurch gekenn- 
zeichnet, dafl man die beiden Komponenten vor dem Extru- 
dieren kontinuierlich mischt. 

Verf^ren nach Anspruch 13, dadurch gekennzeichnet , dafi 
man zum Mischen einen Stiftmischer verwendet. 
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15. Hohlf^den aus synthetlschen Polymeren, gekenn^elchnet 
durch lo bla 90 Volumenprozent mltelnander In Ver- 
blndung stehender Poren und eine ebene, offene Poren 
aufwelsende Oberfiache, wobei der Anteil der Cffnungen 
In der PlMche lO bis 90 % betrfigt. 

16. HohlfJlden nach Anspruch 15, gekennzeichnet durch eine 
•chelnbare Dlchte von 10 bi. 9O % der wahren Dichte des 
verwendeten Polymers. 

T •'|™"^"i"*»*<'««i'l">ten von -l„d.,t«. 

10 • lO can • 

18. Verwendung der Hohlttden nach d«i An.prUchen 1 bi. 17 
als Filter. 

19. verwendung der HohlfMden nach den An.prttch«» 1 bi. 18 
ala Filter £Ur die MlkroflXtratlon. 

20. Verwendung der Hohlfaden nach den Ansprtlchen 1 bis 17 
als Membrantrager. 

21. verwendung der Hohlffiden nach den Ansprtlchen 1 bl. 17 
als TrSgersubstrat. 

22. verwendung der Hohlfiiden nach den Ansprttchea 1 bis 17 
als Oxygenatoren. 



1_ 



909886/0S37 



- 4 - 



_J 



- 4 - 



2833A93 

A3GW31843 



Hohlfjiden 



A k X o QnbH 
Wuppertal 



Die Erflndung betrlfft porose HohlfSLden, Verfahren zu deren 
Hcrstellung sowle deren Verwendung, insbesondere als Filter 
Oder MembrantrMger £Ur Trenniingszwecke. 

Hohlf^den slnd berelts selt langem bekannt. Dem Fachmann 
stehen elne Reihe von Verfsihren zur Verfugung, uxn aus den 
unterschiedlichsten Polymeren Hohlfaden herzustellen. Hohl- 
faden k5nnen bel der Herstellung von textilen Produkten ver- 
wendet werden; sle flnden aher auch Einsatz bel der Filtration, 
Ultrafiltration, Mlkrofiltratlon, Dlalyse, umgekehrten Osmose 
usw. 

Werden Hohlfaser In Trennvorrlchtungen elngesetzt, so kommt 
es entscheldend auf die Durchlftssigkeit und die SelektivitSt 
der Uohlfasem an, denn die als Filter bzw. Membran funglerenden 
Hohl££iden sollen elnerseits bestimmte Stoffe zurtlclchalten. 
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andererseita andere Stoffe z.B. das LOaungsmittel elner L&sung 
mdglichst achnell durchlassen. 



achrleben, bel dero ein Inniges Gemlsch elnes thermoplastlschen 
Polyxneren mlt einem Weichmacher schmelzversponnen wird und 



extrahlert wlrd. Dabei ist es u.a. erforderlich, daB der Weich- 
macher aus der gesponnenen Hohlfaser leicht und im wesent- 
lichen vollst£Lndig entfernbar ist. HSufig ist dazu jedoch eine 
vcrh^ltnisin£LBig lange Behandlung des Fadens beim Extrahieren 
erforderlich; auch ist es nicht inuner mbglich, den Weichmacher 
vollstMndig zu entfernen. DarUber hinaus weisen die nach diesem 
Verfahren hergestellten Hohlfasern eine verhaitnisroilfiig niedrige 
DurchlMssigkeit auf . SchlieBlich ist es nicht mSglich, die 
Anteile an Weichmacher und Polymer innerhalb weiter Bereiche 
zu variieren; bei hohem Anteil an Weichmacher findet keine 
Fadenbildung mehr statt, bei zu niedrigem Weichmachergehalt 
wird eine zu geringe Durchiassigkeit erzielt. Ferner besteht die 
Gefahr, daB sich beim Mischen der Weichmacher nicht geniigend 
im theannoplastischen Polymer verteilt, so daB sich Agglomera- 
tionen bilden, die beim Auswaschen zu LOchern oder UbergroBen 
Poren fUhren, welche die Verwendbarkeit der Hohlfasern fUr 
viele Zwecke ausschlieBen. 

Ein weiteres Verfahren zur Herstellung von HohlfSden wird in 
der DE-AS 23 46 Oil beschrieben, bei dem eine L5sung eines 
Copolymerisats aus Acrylnitril in eine waflrige LOsung von 
Mineralsalzen gesponnen wird. Dabei ist es erforderlich, daB 
zur Koagulation im Innem auch Koagulierf liissigkeit ins Innere 
eingespritzt wird. Das dort beschriebene Verfahren ist verhSlt- 
nismftfiig kcmpliziert; dartiber hinaus ist es schwierig, Hohl- 
filden mit konstanten Eigenschaften zu erhalten. 



Ein Verfahren zur Herstellung von durchlSssigkeitsselektiven 
Hohlfasern wird beispielsweise in der DE-AS 14 94 579 be- 



anschliefiend aus den erhaltenen Hohlfasern der Weichmacher 
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In der US-PS 3 674 628 wird ein Verfahren beschrleben, bei 
dom zunachst eine Lttsung eines fascrblldenden Polymers ver- 
sponnen wird, sodann die £LuBere und gegebenenfalls auch die 
innere Zone einor Gelbildung unterzogen wird und sodann Oder 
gleichzeitig beide Zonen koaguliert werden. Dabei entsteht 
eine Uohlfaser, die innen und aufien eine haut£5rznige Struktur 
aufweist. Auch das Verfahren gemas dieser US-Patentschri£t 
ist verh&ltnismSaig kompliziert, und die Durchldssigkeit der 
erhaltenen Hohlfaden IMBt zu wUnschen Ubrig. 

Obwohl bereits zahlreiche VerffOiren zur Herstellung von Hohl^ 
IMden bek^mnt sind, besteht iinmer noch das Bedtirfnis nach ver- 
besscrten Herstellungsweisen, insbesondere nach solchen, bei 
denen sich die zu extrudierende Spinnmasse einfach herstellen 
ISat und die ohne koxnplizierte S^innbader arbeiten. Ea besteht 
ferner ein BedUrfnis nach yerbesserten Hohlfaden, die porOs 
sind und die sich u.a. durch eine gute Durchl^ssigkeit bei 
gleichzeitig hoher Selektivitat auszeichnen. 

Aufgabe der Erfindung ist es deshalb, ein Verfahren zur Ver- 
fiigung zu stellen, bei dero Polymere auf einfache Weise in 
eine extrudierbare Spinnmasse umgeformt werden k5nnen und das 
gleichzeitig das Extrudieren und das Verfestigen des extrudier- 
ten Materials erlaubt, ohne daa mit komplizierten Spinntechniken 
bzw. Spinnbddem gearbeitct werden muB. Aufgcibe der Erfindung 
ist es femer, ein Verfahren zur Verfiigung zu stellen# das 
lediglich durch Variieren der Verfahrensparameter es ermSglicht, 
Faden mit einstellbarer PorositSt, OurchlSssigkeit bzw. Permeabi- 
litat zu gewinnen. Ferner ist es Aufgabe der Erfindung, porOse 
Hohlfaden zur Verfiigung zu stellen, die sich gegenuber den 
bekannten F^den durch eine gUnstige offene OberflSche aus- 
zeichnen, bei denen sowohl die auBere als auch die innere Wand 
des Uohlfadens eine mit offenen Poren versehene, aber trotzdem 
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ebene Struktur besltzt. Aufgabe der Erflndung Ist es ferner, 
HohlfMden zur VerfUgung zu stellen, die slch sowohl auf dem 
textilen, technlschen als auch ihedlzlnlschen Sektor z.B. bel 
Trennprozessen elnsetzen lassen und slch Insbesondere als 
Filter, Mlkrof liter, MembrantrSger und als Tr^lgersubstrat fUr 
bestlmmte Substanzen elgnen. 

Dlese Aufgabe wlrd durch eln Verfahren zuin Herstellen von 
porOsen HohlfSden gelOst, das dadurch gekennzeichnet 1st, daB 
man eln homogenes Gemlsch aus mlndestens zwel Komponenten, 
wcbal die elne Komponente eln schmelzbares Polymer und die 
amdere Komponente eln gegentiber dem Polymeren Inerte Flttsslg- 
kelt Ist und belde Komponenteneln blnSres System bllden, das 
Im flUsslgen Aggregatzustemd elnen Berelch v511iger Mlschbar- 
kelt und elnen Berelch mlt MlschungslUcke aufwelst , bel elner 
Temperatur oberhalb der Entmlschungstemperatur In eln Bad 
extrudlert, das die Inerte Flllsslgkelt des extrudlerten 
Komponentengemlsches enthSllt und elne Temperatur unter der 
Entmlschungstemperatur besltzt, und die geblldete Hohlfaden- 
struktur verfestlgt* 

Die geblldete Hohlfaserstruktur kann nach der Verfestlgung 

rolt elnem L5sungsmlttel ausgewaschen werden, wobel Insbesondere 

Aceton geelgnet 1st. 

Es 1st vortellhaft, wenn man zwlschen der AustrlttsflSLche des 
Extruslonswerkzeuges und der OberflAche des Bades elnen Luft- 
spalt elnhait. Dleser Luft^spalt kann gehelzt werden. 

Es 1st auch m5gllch« das homogene Gemlsch unmlttelbar In das 
Bad zu extrudleren. 

In elner besonderen Aus fUhrxings form des erf lndungsgem£lBen Ver- 
fahrens wlrd eln t^emperaturgestuftes Bad verwendet. Dabel kann 
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das Bad aus elnein odar mehreren Teilan be8tehen# die einen 
Temperaturgradienten aufweisen, derart, daB die Temperatur 
vom Anf ang des Spinnbades bis zum Austrittsende kontinuier* 
lich abnimmt* . 

Es ist auch nSglich, swei Oder mehrere getrennte BSLder zu 

verwendeur die. Jewells e^ns r;¥Q^*^^»9>^^^4^^^^^ /^^P^^^^I^H^ 
weisen. 



} Es hat sich als .gttnstig erwiesexiir .wenn das Bad ein^ Tempera- 



I' 
4 



tur besitzt, die mJ^ndestens tCK^fc tiefer iat aX? die En^- 
mischungstemperatur der verwendeten binaren Zusainxnensetzun^.^^^^.^^^^^ ^ 
Das hoiaogene Gemisch kann auch zunSchst in ein dem Bad vor- 

extrudiei^i: worsen;* ^^f-nair ow^i .vo.t.v*o>: /;o:vr,r^u:v:i -^..a^. .ti/o 

GeroflB der Erfindung kijfnnen homogene Gemlsche aus 10 bfs 90 
Gewichtsprozeht Polymer und 90 bis 10 Gewichtsprozent inerter 
Fltissigkeit extrudiert werden. 

yorzugsweise wlrd als Pply^r Pplypfopylep 

FlUssigkeit NN-Bis- U-hydroxj^athy 1 ) -hif^adecylamin vexyendet . 

^ ZweckmaBig werden die beiden Kpmponenten, namlich das aufge-* 
schmolzcne J^olymer und die, ine^Jf^t^^ vorzugswelse 
vor dem Extrudieren kontiniuierlich gemischtt wobei es giinstig 
ist, wenn das^ Mischen erst iinmlttelbar yox dem Extrtidieren 
stattf indett^ jgi^^&B^ .d^ Eztrudlere^ ^ 

homogenislezrt, .^ez:de|i*^ sich Insbesondef^^ ein 

Stiftmischer. 

Die Hohlfaden .gconaB .der j^findung.^slnd dadurch oekennzeichnet, 

I 909886/0^37 , - 9 - I 
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fiache besltzen, wobel dor Ahtell der offerian Poren in 
der Piache von lO bis 96 % betrMgt. Die scheinbare Dichte 
der Hohlfaden liegt etwa kWischeh 10 und 90 1' d*r wahren . 
Dichte des verwendeten Polymers i der Pemeabilitatskoeffi* 
aient der HohlMden betrSgt mindestens lO • lo'^^ ^2 

Die HohlfSai^n ^md^Ms '^M^^r^MBfi4S6ndM±€ iU ^i>lt^ tia^6f>^ 
die Mlkrofiltration vervendet %rarden. 



Die Hohlfaden kWiln^aiicii aig tiSnibraiitirHger dien^ii.u d,h.^ 
auf die HohiMde^f^iiie sdhicfei^^i^igeb^aiht ^i,*d^^^ Ale S^lbrft 



d.h. die Hohlfa^^ntjtannert «lt beitinsten SubstansenfJ^te#i<8^^^ 
einem spateron Zeltpunkt abgegeben werden sollen, getrankt 
sein. Sie kOnAe'f i^^^' 'km^j^.im^Bt^mm, w^mh.- 

Zur DurchfOhrung des erf indungsgeinaBen VeirjfaiirfeJ^^^^ 

T^'^'^^^^J'^^S^.^ Erfindung kttnnen an sich 



vor allem"1i»^%liW15^^PI^^ 

durch Polynerisation, Polyaddition Oder Polykondensation 
erhalten y^x^Tilomilti^ttm'tm'' ^ 'ais'^lytaer'-^MiiHikte- 

bar ist, d.h.; ik-^;£ii^|^^i^^^^ 

tibergehen kann;iuur^i^ 

ein binares System Mi4et;-;ia8-^ , ,, 

noch i« fiassigen* A^^^regi#.^m ^^l|^|^f^,^^.^^^^,.,^,.^ 
lacke besitzt. « vu 



Physic^.jg'feji^Wfe^te 



t£a.Q lease OS 



*. ■ 
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St. Martins *8 Street, London 1953 auf Selte 724 fttr das 
System Anllin llcxan wiedergegeben ist. In diesem Diagranm 
1st fUr die belden Komponenten obefl^alb der gekriimmten Kurve . 
v5111ge Mlschbarkelt gegeben. Unterhalb der Kurve liegen 
z%iel f lasslga Phasen mlteinande^ im qieichg[ewlcht. 

E8 l.t. far -M^ ..A^^nuA^rl^it ,.d^ ^S^m^ :3k'mj^^!i^^ ■u^Uv 'lv.n 
erfordeigl^cl^^ ,daB ,J«,,g,PJvW.?nber,^^^ 

anderen Komponenten aufwi^iaen., ,«;fe ^4i»,,>n^.4e?^..oben _.erw|hr^^^^ 
Oiagraim dor. JPa^l^|,jJ^st.. < Vlel|a5h j.g^ .,wenn^^l»» _flU88lg^^n^^ .. 

2-Phasei|gebi<^.t ;§t||0 £)^ Weeen^ ' " 



ist Jedoc^^.^^||jd||: |?eiden^55.gi^g9n|5|>^j||^ 



werden kOnnen» von..solchen Syst^anen* b^L _dei!i^^a,.gmipata f olyia»x 
bei einer Emledrigung der Temperatur dlrekt als fester s€a£f 
au8£ailt.«< oluie.: zttna^tn^t wfihrei^d der Abk(Uk3^MJag ^ d^^ f ).jEl^f^gen 
Aggregatzostand zti durjchlaufen* , 

Zm RahIneIw,^.«!^.«J^£ln4^^igt2<|^I^|enKj|jt|^j^ -...jmv x-:. 

elngeaeM^ >fAird^.. wle; v4>>Jc!i|j^^,Xjgpf»rl^^^^ ,^ ., _ . _ . 

Polynere* PolySthylen, Polypropylen, Polyvinylchlorid, l^Oily-:,,^. 
aery late, Polycapro lactam sowle entsprechende Copolymere u.a.m.) 

Polykonden8flkfelonspo.lamBro.,»^lo.jPjQ^y%t5^^ , . . 

butylentea»Fh^alat#.>.rJ^lyai!!4-<lr<6^ . ,■. 

addltionse^ymeref ?o*yH^^^.tl»m«»>n4i?«la&*^^Wjt«^€l^)^;.^^ .■/.oa'.>t.o,n,,u 

n&J".««'r(.t.:o:.ju»jf. .--■.t»>.^>;;iaailX''i R.>..i"iocU r.viw ..-^^^-i. 

Als Inerte .•fll'tt»slg|cAl-.«i •-«|la[9A'?nc«^.o^.5p4flj|fts|i4vCt^.v:f^^^^ : , .• 

der Er£induAg-alleA.4J<^4e'|i»«^^<«fi>^^Wlr«>^«il?S!\ft^^ ^3}^l»^m 
meren im £lU8algen Sustand eln blhSlres System der oben erwShn- 

einiw bi^it^ti^ des Polymeren bevirkt bzw. mit dem 

Po^ymeren ..elbst. re^kglert, t C ^ ^ S- ^ fi & 
I ^ - 909886/0537 - ii - j.^. 
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Wenn auch das welter oben ezwShnte Zustandsdlagranm des 
Systems Anllln/Hoxan die Verh^ltnlsse fUr eln binSres Ge- 
mlsch wlcderglbt, das an iind fUr slch nur aus zwel Im 
wesentllchen reinen, elhheltlichen Substanzen besteht, so 
soil Im Rahmen ider Erfindung der Begriff binSres Systen ni<dit 
Strang auf Genische aus "leioigllch zwel relnen einfaeitlibhMi' 
Substanzen angewendet warden. Der Durchschnittsfachmann WalA, 
daB elne i^bfy&rsVibs'^imz iii^ii* (eiTrie* VielzaHl i^cai Htflekai^ - ^ 1 > 
unter8ch^effic^Sin'*■'^^f ''zui-airaiierigeset z t ■ is t * - d^d-- • • 
halb Bind derartige^¥(Si;:^^6 id^^^ elna'r entspreehenden M^^^ 
kulargewichtsverteilung 'iin Rahmen der Erfindung als elne 
Komponente anzusehen, dis ' #£eiche gilt auch f tlr Hischpolynertt * 
UAtar-beiiinn^^en. itogar Pdl^^geuisch^ ' - 

Mim^inel'l^^^m^m^^i^^ diM^ig^s^^'^v'i 

halb dj^f 4imi^tM#m^ IH'^ f iftliiiiti^ptoian-efeMihiift-^ 

Vorzugsweise wird^ jedbch' hur ain Polymer "v^itwahdat; 



Auch die Pllisil^Wit br'iubfet nicht uinbadihgt VOlllg rein zu 

sein und elne vollstttndig elnheitliche Substanz darzustellen. 

So schadet es hjlufig nicht, wenn auch kleinere Mengen an Ver- 

unreini^uh^W;^ em'tubi^'^aibtt^^ Verbin- 

dungen, wie ii1l;W diia^bh'Vn^^^ebhfkische Hisrst^tllu^^ badli^t sind> 
zugegan "aihd. ^ v.. . ; 

Zur praktiiii^chefA WrchWU>iruiiig des Vetfahreha wird aus dan < 
beiden Kon(pb'h«htcih bWl Vdeh^iffbrderliehatt Tenperaturen ei,h ' r 
hcmogenes Gemi:^"dfe''-1^tff g;6'fit;bfl€i'- 'Df6'i^^^ dia' weiaa' ■gar*- t-^: i i: 

schehen, daB man die inerta Fiassigkait mit dem zerkleinerten 
Polymer miWclit 'ikd aiif ^^tilj^g^fd^ 

tf^Mi'ftiti^ iiite ahtsprechcEM^ ' Cildr'ehmischttng gesbr^ wird. 

Bin;«aili;||i|:v',^||||p ba-l'daii--$ -rtA ;-. 

909886/0S37 - ii - • v 
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und die beiden Komponenten in den gewtlnschten Mengenverhttlt- 
nis erst kurz vor dem Extrudleren kontinuierllch mitelnander 
vemlscht. Dieses Vermischen kann In ainem Stlf tmischer statt- 
£lnden, der zweckmaBig zwischen den Doaierpumpen fUr die 
einzelnen Komponenten und er Splnnpumpe angeordnet let. Eine 
anachlleBende Bo]iiogenisler\mg kann empfehlenswert sein. 

Vielfach en^flehlt es slch, das homogene Gemisch durch An- 
legen elnes geelgneten Vakuiams vor dem Extrudleren zu entiaften. 

Das Verhaitnis von Polymer zu Inerter Fltissigkelt in der 
Splnnmasse kann innerhalb welter Grenzen variiert warden. 
Mittels Sinstellen das Verhaitnisses Polymer zu Inerter Fltissig- 
kelt kann in grofiem Ma0e das Porenvolumen im Inneren und auch 
die Oberfiachenstruktur wia die Zahl der offenen Poren auf dan 
Fldchen des erhaltenen Hohlfadens gesteuert werden. Dadurch 
las sen slch fUr die varschiadensten Verwendungszwecka geeigneta 
Uohl££Lden gewlnnen. 

Im allgemelnen genUgt es, wenn die Temperatur des hompgenen 
Gemlsches vor dem Extrudleren nur wenige Grad Ober der kriti** 
schen Temperatur bzw. Qbeirhalb der; Entmlschungs temperatur ent-» 
sprechend der jeweiligen Zusanonensetzung llegt. 

Durch Vergrttfierung der Di££erenz zwischen der Temperatur des 
homogenen zu extrudlerenden Gemlsches und der Entmlschungs- 
temperatur lassen slch jedoch auch Interessante E££ekte hin- , 
slchtllch der Struktur der gewonnenen FSden erzlelen. 

Die homogene Splnnmasse wird sodann In ein Bad extrudiertf das 
die Inerte Flttssigkeit des extrudlerten Komponentengemisches 
ehth^lt und eine Temperatur unterhalb der Entmlschungs temperatur 
besitzt. Vorzugswaisa besteht das Bad vollst&ndlg oder zum 
grOBten Tail aus der inartan Flttssigkait, die auch in dam 

I 909886/0537 - 13 - | 
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extrudlerten Gemlsch vorhanden ist. Die Temperatur des Bades 
liegt unterhalbder Entmlschungs temperatur des verwendeten 
binaren Gemlsches, d.h. unterhalb der Temperatur, oberhalb 
der die belden Komponenten vttlllg homogen miteinander misch- 
bar slnd. Vorzugawelse liegt die Temperatur des Bades 
mindestens 100°C unterhalb der Entmlschungs temperatur des' 
verwendeten Gemlsches. 

Die Temperatur kann auch bereits so niedrlg seln, daA nan 
slch entsprechend dem fUr das binSre System geltenden Zu- 
standsdlagramm bereits in dem Berelch bewegt, in dem eine 
feste Phase auftritt. 

Ist die Temperatur des Bades so hoch, dafi man slch noch im 
flUssigen 2-PhasenbereiGh bewegt/ so ist «s erforderlich,: dli 
entstehende Fadenstruktur alsbald zu verfestigen, was dadii^ch 
geschehen kann, dafl man nach elner bestimmten Strecke inrier- 
halb des Bades die Temperatur entsprechend herabsetzt. 

Wichtig ist, dafl das extrudlerte Gemisch, bevor es in das Bad 
eindringt, noch einphasig ist, d.h. dafl im wesentlichen noch 
keine Entmischung in z«rei Phasen gegeben ist. 

Es hat sich vorteilhaft erwlesen, wenn in bestimmten Fallen 
dem Bad ein Spinnrohr vorgeschaltet ist, das ebenfalls mit 
der BadflUssigkeit gefUllt ist und das in das Spinnbad ein- 
taucnt. Das Spinnrohr kann an seiner EintrittsOf fnung einen 
Ublichen Spinntrichter aufweisen, an seinem unteren Ende kann 
das Rohr gekriimmt seln, urn das Abziehen des Fadens durch das 
Bad zu erleichtem. 

Das-FUllen des Spinnrohrs kann Ober ein das Spinnrohr um- 
gebendes Niveaugef afl durch Oberlauf in das Spinnrohr erfolgen, 
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zur vollstandigen FUllung und Einhaltung des Nlveaus Im 
Splnnrohr 1st as notwendig, dlesem NiveaugefSfi mehr Bad- 
flUssigkelt aus einem Hauptreservoir zuzufUhren, als durch 
das Splnnrohr abfllefit; die iiberschUsslge Badxnenge kann 
durch elnen zwelten Uberlauf am Nlveaugefilfi in das Haupt-* 
reservoir zurUckgefUhrt werden. Hauptreservoir und Niveau- 
gefilfi kSnnen thermos tatisiert werden. 

Der Faden kann, nachdem er aus dem Splnnbad gelangt 1st, mit 
einem entsprechenden Extraktlonsmlttel ausgewaschen werden. 
Zum Extrahieren sind elne Relhe von LOsungsmitteln wie bei- 
splelsweise Aceton, Cyclohexan, Athanol u.tt. sowie Gemische 
derartiger FlUssigkeiten geeignet. 

In einlgen Fallen ist es nicht erforderlich, den Faden aus- 
zuwaschen, Insbesoadere dann, wenn die verwendete inerte 
FlUssigkelt selbst dem Faden fQr das spStere Einsatzgebiet 
bestlmmte zusatzllche Elgenschaf ten verleihen Oder selbst 
elne Funktlon ausuben soil. So kttnnen zum Belsplel FlUssig- 
keiten verwendet werden, die elnen antlstatlschen Effekt auf 
den Faden ausUben oder die als Schroiermittel wirken. 

Es hat slch als zweckmaflig erwiesen, daB fUr elne Relhe von 
Anwendungsfailen zwlschen der Austrittsfiache des Extrusions- 
werkzeuges, d.h. der AustrittsflMche beispielsweise elner ent- 
sprechenden HohlfadendUse und der OberflSche des Bades ein 
Luf tspalt elngehalten wlrd. Durch Variieren des Luftspalts ist 
es m5gllch, die Struktur des erhaltenen Hohlfadens, insbe- 
sondere seine OberflSche zu beelnf lussen. 

Es vmrde gefunden, daB durch VerlSngerung des Luftspaltes die 
Zahl der o££enen Poren in der OberflSche reduzlert, durch Ver- 
kUrzung desselben erhGht werden kann; auch nimmt der Durch- 
messer der Poren mit wachsendem Luftspalt ab. 
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Der Luftspalt kann behelzt werden, v«w. auf elne Temperatur 
oberhalb der Entmlechungetenperatur dee extrudlerten Ge- 
mlsches. 

im allgemelnen let der Luftspalt mlndestene etwa 1 mm breit 
und kann je nach den Arbeltsbedingungen elne UUige bis 
etwa 10 cm annehmen. Wlchtlg let, daB Im Luftepalt vor Bln- 
tritt in das Bad noch keine, Oder wenigstens kelne merkllche 
Entmischung in zwei flttssige Phasen auftrltt. dies kann wie 
gesagt durch die Ktirse der Wegstrecke Oder durch Heizen ge- 
steuert werden, es ist aber auch mOglich, durch Erhtthen der 
Austrlttsgeschwindigkeit an der Dttse elner vorzeltlgen Ent- 
mischung entgegensuwirken. 

In elner besonderen Ausftthrungsfotm des erflndungsgemaaen 
Verfahrens wlrd jedoch das homogene Gemlseh unmlttelbar In 
das Bad extrudlert, wobel auf der OberfWche offene Poren 
irit naximalem Durchnesser entstehen. 

Die erhaltenen HohlfSden lessen sich besonders gut als Filter 
verwenden. Sie kdnnen yor allem bei der MikrofHtration ver- 
wendet werden. Besonders geeignet sind die Fllden fttr den 
medizinischen Bereich, wo sie z.B. wegen ihrer SelektivitHt 
zum Abtrennen von Bakterlen, bei der Filtration von Blut 
z.B. zum Abtrennen von Blutbiattchen eingesetzt werden 
k5nnen. Sehr geeignet sind sie auch als Oxygenatoren, wo 
Sauerstoff durch das Innere der Hohlfiden flleBt, wUhrend 
das AuBere von Blut unspult wird. 

Far eine Reihe von Einsatzzwecken kOnnen die HohlMden auch 
als Membrantrager veiwendet werden. Aufgrund ihrer hervor- 
ragenden ebenen Oberfiachenstruktur mit offenen Poren laseen 
«ie slch namllch auBerordentlich gut mit einer fast haftenden 
dOnnen Schicht elms als Membran fungierendea Materials ttber- 

I 909886/0537- i« - 
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Ziehen, was hfiluflg durcH Beschichten Oder BesprUhen mit ent- 
sprechenden f llmbiidenden LGsungen geschieht. Wegen ihrer 
hervorragenden Oberf Ittcheneigehschaf ten haftet nflLmlich die 
dabel entstehende Membranschicht auf den HohlfSLden nicht 
nur sehr gut, sondern die Beschichtungslttsung ISBt sich, 
ohne daB es zu elnem Durchdrlngen oder gar Durchtropfen der 
LOsung In das Innere des Hohlfadens koinmt, sehr glelchm&Blg 
als dvinne Haut aufbringen, so dafi sehr wirksame Membranen 
fUr die verschledensten Elnsatzgeblete hergestellt warden 
kOnnen. 

Aufgrund ihrer besonderen Oberf lachenstruktur und der Struktur 
im Inneren der HohlfSden sind sie auch hervorragend geelgnet 
als Substrat fUr bestimmte Substanzen. So k&nnen die F^den 
mit antistatlschen Mltteln getrankt werden, die bereits 
beim Splnnprozefi als inerte FlUssigkeit zum Einsatz ge- 
langen pder es kann erst zu elnem spfiLteren Zeitpunkt, nach 
Herstellung des Fadens, durch Behandeln z.B. durch TrSnken 
das Mittel in die Fadens truktur eingebracht warden. Es ist 
auch m5glich, die Wirksubstanz in den inneren durchgehenden 
Hohlraum des Fadens einzubringen. 

Auf diese Welse k&nnen K^irper mit Langzeitwirkung erhalten 
werden, die langsaun den auf genommenen Wirkstoff wieder abgeben. 
Umgekehrt kfinnen die HohlfHden auch zur Adsorbtion von Stoffan 
dienen. 

GemMfi der Erfindung sind Hohlf&den innerhalb eines groBen 
Dimensionsbereiches zugSlnglich. So kdnnen AuBendurchmesser bis 
zu mehreren Millimetem erreicht werden, die Wanda^SLrken sind 
ebenfalls weltgehend variierbar und konnen z.B. zwischen 20 
Mikron und etwa 1 bis 2 Millimeter liegen. 
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Dl. Poren l„ ^en .rflndungsge^^flen Hohlfaden kSnnen dl. v,r- 
l^n,Uch seln und .tehen ^t.l„a„d.r 1„ VerWndun, ^ t lurch 
einander Ober^ehen. Selb.t bei Hohl«den, die .us Ll^C 

«„d r H ^° ' exh.ite„"o::r 

quasi flbrlUenartlg angeordnet 1st. Die ObergSnge dleser 

abllit^tskoefflzienten K angegeben werden wl« i . 

Plow of Pi.H^o 4.U w weraen, wle er In dem Buch 

Flow of Fluids through. Porous Materials von R.e Colim- 

erschienen bei Reinhold Publishing Corp. , New ^^196? 

Selte 10 naher er^rtert wird. K 1st defi;ier: III 

^ ° A(4P./h) ' Q der volumenstrom i„ der Zelteinhelt 

U B. m3/3 ^die Viskosltat des strSmenden Mediu-ui (Pa . ., 
A die «lttlere Fl.che, durch die das Gas austritt^P dL 
OruCdifferenz (Pa) und h die WandstMr.e der ple^ !st 

^J^:^:::^ — ~Ben Hohlf.den 

lO cia , vorzugsweise mlndesten. 
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22 • 10 cm , es kttnnen Werta tlbar. lOO • 10~'^ ca^ 
errelcht warden. 

Die Messung das Koaffialantan erfolgta auf folgenda Welsa: 
31 cm langa HohlfMden warden mit Hllfe alner aushartbaran 
Polyurethanmasse In zwei 5 cm lange PVC-SchlMuche alngebattet. 
Nachdero das Polyurethan ausgehartet let, wlrd eln PVC-Schlauch 
angeschnitten, und die frelliegenden Offnungen warden Uber 
eine ZufUhrung mit einer Stickstof f-Flasche verbunden, das 
Ende des anderen Schlauchea wird mit einem Stopfen dicht ver- 
schlossen. Mit Hilfe eines Strttmungsmessars wlrd dla durch 
die Paden austretende Luft gemessen. 

Bel Hohlfaden gemaa der Erfindung, die aus einer Mischung voh 
30 Gewichtsprozent Polypropylen und 70 Gew.% NN-Bi8-(2- 
hydroxyathyDhexadecylamln und Eihhalten elnes Luftspalta 
zwischen DQae und Bad hergestollt wurdan, konnten folgande 
Werte gefunden warden: 

— 12 2 

K (10 cm ) Luftspalt «n) 

99 3 
22 20 

Die Hohlfaden kOnnen auch als Zsoliarmittel und auf toxtilan 
Anwendungsgebleten zum Einsatz gelangen. 

Elne geelgnete Vorrichtung zur Herstellung der erfindunga- 
gemSflen Hohlfaden wlrd in Figur 1 nSher eriautert. 

1 1st eln thermoatatislerbarer Behaiter, von dem die Inerte. 
FlUssigkeit Uber elne Doppelkolbenpumpe 3 und einen welteren 
Erhltzer 4 in den Mischer 8 doslert wlrd. Der Erhltzer 

2 dient zur Vorwarmung. Aus dem Schnitzelbehaiter 5 gelangt 
(Ibar elfien Extruder 6 und elne Zahnradpumpo 7 Polypropylen 
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In den Mlscher 8, von dem Uber elne Zahnradpumpe 9 elne 
HohlfadendUse 10 geapeist wlrd, die Uber eln Rotamesser 17 
mit der erforderllchen Menge Stlckstoff versorgt wlrd. Die - 
austretende Masse gelangt Uber einen Luftspalt in eln mit 
einom Spinntrichter 11 versehenea Spinnrohr 12, daa Uber 
em NiveaugefSfi 13 von Hauptreservoir 14 mit inerter Plttsslg- 
keit versorgt wird. Das Spinnrohr welst an seinem unteren 
Ende elne KrUmmung auf, die FSden werden nach Verlassen de. > 
Bades 15 2ur Aufwicklung 16 geleitet. 

Die Erfindung wlrd durch folgende. Beisplel nMher eriautert: 
Belspiel 

In einem Extruder wlrd bel Helzungsten^raturen von 260 - • 
280 C Polypropylen elnes Schmelzlndex 1,5 g/lO Mln aufge^ 
schmolzen und Uber elne Zahnradpumpe In einem gut wlrksainen 
Stiftmischer elndosiert. 

Glelchzeltlg wird NN-Bls- (hydroxyathyl)hexadecylamln mlttels 
einer Doppelkolbenpumpe , Uber einen Durchlauferhitzer auf 
135 C vorgewamt, mlttels einer gesonderten Leltung ebenfalls 
in den Ni-scher elndosiert. 

Das Mischungsverhaitnls von Polypropylen , Amln betrMgt dabel 
3P : 70. Die Mischerdrehzahl 1st auf 400 u/mln eingestellt. 

Nach Passage des Mischers werden die beiden homogen gewordenen 
Substanzen durch eine Zahnradpumpe mit einer Menge von 15 g/min 
in eine HohlfadendUse mit einem lichten (9 von 2000/£a und einem 
frelen Rlngspalt von 400^ gepreflt. Durch Zugabe von 4 1/h 
Stlckstoff in die Gaskaplllare der DOse wlrd die Bildung dM 
Bohlfadens errelcht. 
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Der austretende schmelzf lUsslge Faden taucht nach ainer 
£reien Fallstrecke von 3 mm in den mlt Amln als FAllbad 
gefUllten Splnntrlchter ein, flieBt mit dem Failmlttel 
durch das anschlleSende Splnnrohr von 8 mm 0 und 400 mm 
L£lnge und wlrd nach Passage elnes anschliefienden Spinnbades 
von 1 m LUnge mlt 7 m/mln auf elnem Spulaggregat aufge-* 
wlckelt. 

Der erhaltene Hohlfaden wlrd mit Alkohol extrahlert und 
von Amln befrelt. 

Der Hohlfaden hat elnen 0 von 2200 ja^ und ein Lumen von 




909886/0537 




909886/0537 



This Page is Inserted by IFW Indexing and Scanning 
Operations and is not part of tlie Official Record 

BEST AVAILABLE IMAGES 

Defective images within this document are accurate representations of the original 
documents submitted by the applicant. 

Defects in the images include but are not limited to the items checked: 

□ BLACK BORDERS 

□ IMAGE CUT OFF AT TOP, BOTTOM OR SffiES 

□ FADED TEXT OR DRAWING 
BLURRED OR ILLEGIBLE TEXT OR DRAWING 

□ SKEWED/SLANTED IMAGES 

□ COLOR OR BLACK AND WHITE PHOTOGRAPHS 

□ GRAY SCALE DOCUMENTS 
LINES OR MARKS ON ORIGINAL DOCUMENT 

□ R£FERENC£(S) OR EXHIBIT(S) SUBMITTED ARE POOR QUALITY 

□ OTHER: 

IMAGES ARE BEST AVAILABLE COPY. 
As rescanning these documents will not correct the image 
problems checked, please do not report these problems to 
the IFW Image Problem Mailbox. 





THtS PAGE BLANK Dismy 



